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Verfahren und Vorrichtung zur Oberpriifung der aeroben biologlschen Abbaubarkeit von Testsubstanzen 



) Verfahren und Vorrichtung zur kontinuierlichen Messung 
der C0 2 -Konzentration in geschlossenan Systemen, wobai 
di Infrarot-Absorption das im System vomandenert oder 
entstehenden Gases gemessan wird, ohne dam System zu 
MeBzwecken Gas zu entnahmen. 
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Beschreibung Infrarot-MeBanordnung gewahrleistet eine spektrosko- 

pische Verfolgung der Konzentrationszunahme des 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vor- CO* Bei Erreichen eines vorgebbaren Schwellwertes 

richtung zur Uberprufung der aeroben biologischen fur die COrKonzentration im Gasraum kann ein Teil 
Abbaubarkeit von Testsubstanzen. 5 des C0 2 durch einen C0 2 -Absorber aus dem System 

Bei aeroben biologischen Tests in einem geschlosse- entfernt und durch ein anderes Gas oder Gasgemisch, 

nen System laBt sich aus dem gesamten entstehenden insbesondere durch Sauerstoff, ersetzt werden. Die Ab- 

CO^ das mit zunehmendem biochemischen Abbau im sorpdonerfolgtdabeisolange,biseinunterervorgebba- 

Rahmeneiner Mineralisation ansteigt, der nach der Ver- rer Schwellwert fur die CC>2-Konzentration erreicht 
suchszeit erreichte Abbaugrad ermitteln, wie beispiels- i 0 worden ist Damit wird durch das Entziehen von C0 2 

weise auch in der DIN-EN 29 439 arigegeben ist Bislang aus der Vorrichtung eine Obersatdgung an C0 2 in der 

werden hierzu z. B. in einem ReaktionsgefaB mit der meist in einer waBrigen Losung angesetzten Testsub- 

Testsubstanz sowie Mikroorganismen in zeitlichen Ab- stanz verhindert und eine Gleichgewichtseinstellung 

standen Gasproben entnoromen und diese analysiert zwischen Gas- und Flussigkehsphase beschleunigt 

Aus der EPO 151 855 ist ein Verfahren und eine Vor- j 5 Nach Erreichen des unteren Schwellwertes wird die 

richtung zur Bestimmung eines Mikroorganismus uber Vorrichtung wieder auf nonnalen Umwalzbetrieb ge- 

Messung des wahrend des Abbaus einer bestimmten schaltet Der sich in der Vorrichtung durch Entzug des 

Substanz durch diesen Mikroorganismus entstehende C0 2 und Sauerstoffverbrauch bildende leichte Unter- 

C0 2 -Konzentrationbekannt,wobeiderVersuchsanord- druck kann bei aeroben Abbauverfahren durch eine 

nung bei der Messung kein Gas entnommen wird Die 2 o elektrolytische Nachlieferung einer aquivalenten Men- 

C0 2 -Messung erfoigt - wie bei der Vorrichtung nach ge an Sauerstoff bis zum Erreichen eines "mittleren* 

der EP 0 315 944 — uber die Messung der Infrarot-Ab- Ausgangsdruckes ausgeglichen werden, dessen Schwan- 

sorption durch das entstehende Gas. Weitere MeBan- kungsbereich von den einsteUbaren C0 2 -Schwellwerten 

ordnungen fur die Erfassung der Infrarot-Absorption beeinfluBt wird Damit sind alle Ausgangsbedingungen 

von Gasen sind in der US-PS 5,051,551 und der 25 der Versuchsanordnung wieder hergestellt und es kann 

EP 0 123 458 beschrieben. Allen diesen MeBanordnun- ein erneuter Zyklus von Sauerstoffverbrauch, C0 2 -BU- 

gen ist gemein,daB den Systemen zur Messung kein Gas dung, C0 2 -Absorption sowie Sauerstoffnachlieferung 

entnommen werden muB, was die Versuchsbedingun- beginnen. Die Bestimmung der gesamten entstehenden 

gen storen wQrde. Die Versuchsbedingungen verandern COrMenge als Funktion der Zeit wahrend einer 

sich jedoch auch durch die Aufkonzentrierung von CO* 30 Testphase kann durch Multiplikation der Zahl aller 

was in einer Ruckkopplung zu einer okologischen Be- durcbgefiihrten Absorptionszyklen mit dem Differenz- 

eintrachtigung des Systems und damit zu einer Verfal- wert der C0 2 -Konzentration zwischen oberem und un- 

schung der Ergebnisse im Vergleich zu naturlichen Be- terem Schwellwert bestimmt werden. Dieser Wert muB 

dingungen oder zu vorgegebenen wohldefinierten noch durch die Ermittiung des wahrend der einzetaen 

Randbedingungen fuhrt Fur diese Problematik bieten 35 C0 2 - Absorptionszyklen gebildeten C0 2 korrigiert wer- 

die bekannten Verfahren und Vorrichtungen jedoch kei- den. Hierzu kann eine mathematische Aufbereitung der • 

ne Losung. MeBsignale in einer Rechnereinheit erfolgen. Entschei- 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugmnde, eine Vor- dend ist insbesondere die Bestimmung der Steigung der 

richtung und ein Verfahren zu schaffen, mit denen uber Kurve des zeitlichen C0 2 -Konzentrationsverlaufes vor 

eine kontinuierliche Erfassung der C0 2 -Konzentration 40 den einzelnen C0 2 -Absorptionszyklen. Mit Hilfe eines 

in geschlossenen Systemen, ohne Stoning sonstiger Sy- Extrapolationsprogrammes kann hieraus die Bildung 

stemeigenschaften eine Oberprufung der aeroben bio- von C0 2 wahrend eines COrAbsorptionszyklus be- 

logischen Abbaubarkeit von Substanzen vorgenommen stimmt werdea 

werden kann. Vorteilhafterweise kann wahrend des gesamten V r- 

Die Aufgabe wird mit einem Verfahren mit den 45 suches fur eine Konstanthaltung der Temperatur im Sy- 

Merkmalen des Anspruches 1 gelost Durch eine Gas- stem gesorgt werden. Durch die Infrarotbestrahlung der 

umwalzung im System werden die Versuchsbedingun- Gasphase kann es zu einer leichten Erwarmung des Ga- 

gen nicht gestort Somit eignet sich das erfindungsgema- ses kommen, die wieder auszugleichen ist, urn die Ver- 

Be Verfahren auch als Zusatzverf ahren zu anderen Gas- suchsbedingungen nicht zu ver&ndera 

analysen bzw. zur Messung des Sauerstoffverbrauches, 50 Die erfindungsgemafie Vorrichtung zur kontinuierli- 

der bei aeroben biologischen Abbauprozessen ein wich- chen Messung der COrKonzentration eines geschlosse- 

dger Indikator fur die Abbaubarkeit ist Die Regelung nen Systems ist gekennzeichnet durch ein Reaktionsge- 

der COrKonzentration kann auf einen vorgegebenen faB mit einer zu untersuchenden Testsubstanz sowie 

Wert oder Wertebereich vorgenommen werden, der einer Infrarot-AbsorptionsmeBsonde und einer Mikro- 

weit auBerhalb der naturlichen C0 2 -Gehalte der Luft 55 pumpe zur Gasumwalzung im System. AuBerdem ist ein 

liegen kann. Beim Einsatz des erfindungsgemaBen Ver- C0 2 -Absorber vorgesehen, dem Gas uber ein Zweiwe- 

fahrens auf biologische Abbautests unter aeroben Be- geventil gesteuert zuleitbar ist, das Bestandteil des Um- 

dingungen kann der Versuchsverlauf dann wie folgt aus- walzkreislauf es ist Auf diese Weise kann eine Regelung 

sehen: Nach Ansetzen der Testsubstanz mit entspre- der COrKonzentration im System vorgenommen wer- 

chenden Mikroorganismen wird das System hermetisch 60 den. ZweckmaBigerweise ist hierzu auBerdem eine pro- 

abgeschlossen. Die im System befindliche Gasphase hat grammierbare Steuereinheit mit der Vorrichtung ver- 

zu Versuchsbeginn die Zusammensetzung der Luft Die bunden, liber die eine Steuerung des Ventils entspre- 

Konzentration von C0 2 in der Gasphase wird Qber die chend der erfaBten MeBdaten erfolgen kann. AuBerd m 

Infrarot-Absorption mit Hilfe eines Sensors exakt er- konnen weitere Gasanalyseeinrichtungen mit der Vor- 

faBt. Nach Einsetzen der mikrobiologischen Stoffwech- 65 richtung verbunden sein. 

selprozesse wird unter Sauerstoffverbrauch C0 2 gebil- Nachfolgend wird ein bevorzugtes Ausfiihrungsbei- 

det Eine kontinuierliche Umwalzung der Gasphase des spiel einer erfindungsgemaBen Vorrichtung anhand der 

Systems beispielsweise uber Mikropumpen durch die Zeichnung naher erlautert 
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Eszeigen: 

Fig. 1 eine Prinzipdarstellung einer Versuchsanord- 
nung mit C0 2 -Konzentrationsmessung; 

Fig. 2 eine prinzipielle Darstellung des zeitlichen Ver- 
laufes der CCVKonzentration der Anordnung iiach 5 
Fig. 1 mit CCb-Konzentrationsregelung. 

Die Anordnung nach Fig. 1 besteht aus einem Reak- 
tionsgefaB 10, in dem eine Testsubstanz 11 in geruhrter 
waBriger Losung mit Mikroorganismen angesetzt ist 
Das ReaktionsgefaB 10 ist durch einen Deckel 12 gas- 10 
dicht nach auBen verschlossea In dem Deckel 12 ist eine 
Infrarot-AbsorptionsineBsonde 13 integriert Diese 
MeBsonde 13 weist eine Infrarot-Quelle sowie einen 
Detektor 14 auf. Das sich im ReaktionsgefaB bildende 
Gas gelangt durch Offnungen 15 in die Mefisonde 13. 15 
Dort wird nach einem oszillierenden MeBprinzip der 
durch das Gas absorbierte Infrarotanteil bestimmt Aus 
* der Frequenz der sicfrselbsttatig einstellenden oszillie- 
renden MeBschwingung kann auf dessen Zusammenset- 
zung geschlossen werden. Oberschreitet die gemessene 20 
C0 2 -Konzentration einen vorgegebenen Schwellwert 
Si (vgL Fig. 2), wird ein Teil des Gases mittels einer 
Mikropumpe 16 iiber ein Zweiwegeventil 18 einem 
CO2- Absorber 17 zugefiihrt Die neben dem CO2 im 
Gas enthaltenen Bestandteile gelangen uber eine Gas- 25 
leitung 19 mit Ruckschlagventil wieder durch eine Gas- 
austrittsoffnung 20 im unteren Bereich des Reaktions- 
gefafles 10 zuriickin das System. Sinkt die C0 2 -Xonzen- 
tration aufgrund des C0 2 -Absorptionsprozesses wieder 
unter einen vorgebbaren unteren SchweQwert S 2 (vgL 30 
Fig. 2), so schahet das Zweiwegeventil 18 um und leitet 
das Gas iiber eine weitere Gasleitung 21 mit Ruck- 
schlagventil zur Gasaustrittsdffnung20 im Reaktionsge- 
faB 10. Das System arbeitet dann wieder im Umwalzbe- 
trieb. In Fig. 1 ist auBerdem ein weiterer GasauslaB 22 35 
gezeigt, an dem weitere MeBeinrichtungen, beispiels- 
weise MeBeinrichtungen fur den Sauerstoffverbrauch 
angeschlossen sein kdnnea 

Fig. 2 zeigt den zeitlichen Verlauf der COrKonzen- 
tration bei der Versuchsanordnung nach Fig. 1 mit 40 
C02-Konzentrations-Regelung. Durch die biologischen 
Abbauprozesse stetgt die CCVKonzentration des Sy- 
stems in einem Bereich 30 zunachst linear an. Bei Errei- 
chen eines oberen Schwellwertes S t durch die 
C02-Konzentration zu einem Zeitpunkt ti wird in der 45 
Anordnung nach Fig. 1 eine CCVAbsorption vorge- 
nommen. Hierdurch fallt in einem Bereich 31 die Kurve 
der C02-Konzentration wieder ab. Die C0 2 - Absorption 
wird gestoppt, sobald die CCVKonzentration wieder 
unter einen unteren Schweilwert S 2 fallt Zu diesem 50 
Zeitpunkt t 2 wird wieder auf Umwalzbetrieb umgestellt, 
d h. die Kurve der CCVKonzentration nimmt wieder 
den im Bereich 30 gezeigten Verlauf an. Zur Bestim- 
mung der gesamten, wahrend des Versuches gebildeten 
Menge an CO2 wird die Zahl aller durchgefuhrten Ab- 55 
sorptionszyklen mit der Differenz Si— S 2 multipliziert 
und anschUeBend mit dem Wert der wahrend der Ab- 
sorptionszyklen gebildeten CCh-Menge korrigiert Zur 
Bestimmung dieses Korrekturwertes wird der Verlauf 
der C02-Korizentration uber den Bereich 30 hinaus ex- 60 
trapoliert, was in Fig. 2 durch eine gestrichelte Linie 33 
angedeutet ist Aus diesem extrapolierten Verlauf der 
CCVKonzentration 33 zwischen den Zeitpunkten ti und 
t 2 kann die wahrend des Absorptionszyklus produzierte 
C0 2 -Menge berechnet werden. 65 



Patentanspruche 

1. Verfahren zur Oberpriifung der aeroben biologi- 
schen Abbaubarkeit von Testsubstanzen durch Er- 
rhittlung der gesamten C0 2 -Produktion in ge- 
schJossenen Systemen, wobei die Infrarot-Absorp- 
tion des im System vorhandenen oder entstehen- 
den Gases gemessen wird, ohne dem System zu 
MeBzwecken Gas dauerhaft zu entnehmen, wobei 
ferner eine Regelung der C0 2 -Konzentration auf 
einen vorgebbaren Wert oder Wertebereich 
(Sj— S 2 ) vorgenommen wird, indem bei Ober- 
schreiten eines vorgebbaren Schwellwertes (Si) fur 
die C0 2 -Koiizentration ein Teil des C0 2 durch ei- 
nen C0 2 -Absorber (17) aus dem System entfernt 
und durch ein anderes Gas oder Gasgemisch, insbe- 
sondere durch Sauerstoff ersetzt wird 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Temperatur im System konstant 
gehaltenwird. 

3. Verfahren nach einem der Ansprfcche 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, daB eine mathematische 
Aufbereitung der MeBsignale in einer Rechnerein- 
heiterfolgt 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, daB zusatzlich weitere 
Konzentrationsmessungen von Gasen durchge- 
fuhrt werden. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB zusatzlich eine Stoffverbrauchsmes- 
sung durchgefuhrt wird. 

6. Vorrichtung zur Oberpriifung denbiologischen 
Abbaubarkeit von Testsubstanzen durch Messung 
der C02-Konzentration in geschlossenen System' 
rait einem ReaktionsgefaB (10) mit einer zu untt. 
suchenden Testsubstanz (1 1) sowie einer Infrarot- 
AbsorptionsmeBsonde (13) und einer Mikropumpe 
(16) zur Gasumwalzung im System, wobei auBer- 
dem ein COrAbsorber (17) vorgesehen ist, dem 
Gas uber ein Zweiwegeventil (18), welches Be- 
standteil des Umwalzkreislaufes ist, gesteuert zu- 
leitbar ist 

7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB sie mit einer programmierbaren 
Steuereinheit verbunden ist 

8. Vorrichtung nach einem der Anspruche 6 oder 7, 
dadurch gekennzeichnet, daB weitere Gasanalysee- 
inrichtungen mit der Vorrichtung verbunden sind 



Hierzu 2 Seite(n) Zeichnungen 



i 

- Leerseite - 



ZEJCHNUNGEN SEITE 1 



Nummer: utiysioau us 

Int. CI. 6 : G05D 11/08 

Veroffentlichungstag: 28. November 1996 




602 148/251 



ZttCHNUNGEN SEVTE 2 Nummer: DE 135 18 $13 €1 

Int. CI. 6 : G 05 D 11/08 

Veroffentiichungstag: 28. November 1996 




602 148/251 



